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•■' Die Erfindurig Cbez±iJit'"s±ch" auf eih Verfahren zur ■ Ltisuiigs - 
; poiyroerisatiph von :■: sauerstof f haltigeh Heterdcycleri vom Typ ; : . 
•;■ Giycolids ' und seiner Homblbgen durph Ringpffnung .mit/;/ 

'. ionischeh rKa^kXY^a^^^ - • '": . *V 

Es ist ^b^reit^"b^ai^t#. Polyglycblide und ihre Homologfen ; 
durcli eiiie ahionis.che. wie auch kationische katalysierte /• 
Poiyinerisation h^rzustelleri v Hierbei werden; Polymerisations- 
temperatureri- uber 1 50 °c bis maximal 230 °C eihgehalten ? 
Diese ^ Polymeria at iqnen 

> grford^rri auflerdem nbch Reak tiohs zfei ten ^ von 10 bis mehr : 
Stunden. Die yeiterhin ;noch beRahnten Arbeitsweisen zur 
v ' t6 des Giycolids winter . Einsatz unpolarer 

\ i*suii$^mi ttel >*iiid'* bei Vexwendung ariibnischeir; Substanzen ^Is 
•.V? . : : : 'KaLtelY**^x'^ : '& £ 6r&£m m ebenfalis npcfc 24 h Reaktipnszeit 

i bei. Tempera tureri iiber 50. C*;' v y'^r" ■■ " - 

". Au<^ die* M 

? seirien Hombiog£n 1st bekannt. Hierbei^ werden basische 
^ und 2 r Hauptgruppe \ 

-y des Per iodensy stems in Form vph Alkoholaten bzw. Hydroxiden 

eingeseti't . bes weiteren erfolgt die Polymerisation bei j: 
Te^peraturenV von 0 bis 1 50 °C. /-:'-■ 
^ ^ Aber : auch di'ese mit gttnstigem Energieaufwahii gefvihrten 

Prozesse weisen eine "mangelhaf te Reaktiphsgeschwindigkeit - ; 

4 - Die Erf indung bezwebkt die Gewinnung von Polymer is aten des • \ 
Giycolids bzw. . seiner Homolbgen . durch I*5sungsmittel-.Poiy- V 
; merisatibn. auf einfacheu Wege rait hoher Reaktionsgeschwihdig- 

Der Erf indung 1 leg t da her die Aufgabe zugrunde # das Polymer i • 
r sationsmediuih zweckentsprechend. zu yerandern. ; . 

7 ^ hun gef unden yerden . konnte, ; ISBt v sich eine Lttsungsmittel- 

pplymerisation d£s Giycolids und seiner Hoihologen bei an sich 
bekarinter . Behutzung von stark basischen Katalysatbren von der 
1 Art alkoholisGher AlkaUhydrpxidlosungen Oder alkoholischer - : 
Losung von Na-&thylat, Mg-methylat bder dergleichen in pola- 
ren Losungsmittelri. mit einem Dipolmoment von u > 2 b, deren .r 
V--'" Siedeptihkte nT25 ?C .nicht ubers.chreiten und die Vdllig oder 
/ weitestgehend wassemischbar sind, bei Temper a tur^nvom : 
' . Schmelzpuiikt dieser Xosungsmittel bis ^erauf : zu : 50 °G / yor- 

nehinlich bei 15 bis 25 durchfuhren. 
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Die Polymerisation erfoigt mit einer sehr grofl'en Geschwindig- 
keit'skonstante unid ist in wenigen Minuter mit einer recht 
guten Ausbeute selbst bei Temperaturen unterhalb von 20 °C 
bis zum Schraelzpunkt der Losungsroittel beendet, . 
.Der Katalysator wird gewShnlich als 0,05 bis 0,2 n LOsung/in ' 
Alkbhbl zugesetzt. Die Katalysatorkonzentratibn betiragt 0,1 • 
bis .2,5%, Uberwiegehd 0,5 bis 1,5% bezogen auf eingesetztes 
Glycolid. Die Vorteile der erf indungsgemaflen Polymerisations- 
methode liegen vor allem in ! ihrer einfachen Durchf uhrungi Die . 
Produkte fallen als farblose Pulver mit relativ einheitlicher 
KorngroBe an. Die Schmelzpunkte der nach dem erf indungsgemSBen 
. ■■ Verfahren erhaltenen Polymerisate liegen uber 200, maximal bei 
225 Q C bei einem relativ eng begrenzten Schmelzintervall von ; 
. 4 bis 5 °C. 

Ein weiterer Vorteil liegt :in der ausgezeichneten Thermo* 
stabilitat, ohne jede Stabilisierungsnachbehandlung aliein 
durch einf ache WasserwSschen zwecks Entfernung des. Katalysators 
erreicht man Produkte, die bei 220 °c nach 25 bis 30 min 
. . einen Gewichtsverlust von ca. 30%, der sicb auch nach 60 min 
nicht weiter ertieht, erfahren. Hierbei. tritt nur eine gans * 
leichte Gelbfarbung ein. 

Es hat sich als besonders vorteilhaft far die.Reproduzierbar- 
keit der erf indungsgemSBen Arbeitsweise erwiesen, das Glycolid 
in einer sehr hohen Reinheit, wie sie u.a. durch eine SSure-. 
zahl von 0,2 bis 0,3 mg KOH/g charakterisiert wird, anzu«* 
wenden. Ebenso solleii die Losungsraittel . sehr rein sein. 

Ausf Qhrungsbeispiele 

' *. • 

Beispiel 1 

20 g Glycolid werden in 200 ml Aceton gelSst, auf 20 °C tern- 
. periert und unter Riihren mit 1 5 ml n/10 alk. KOII versetzti 
Das Polymerisat ffilit sofort aus. Nach 30 min wird abgesaugt, 
mit Wasser und Methanol gewaschen und getrocknet. .-' 
Ausbeute: 15,9 g m 79,5%, Snip. 223 bis 225 °c. 
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Beispiel .2 



20 . g Glycpiid ^eiost in 200 ml : Acetoiiitrii werden bei .20 C 
V unter Riihren xriit 10 ml ri/10 alk; KO^ 

^riisat f all Nach itosa^ urid 

.Trockneii/'Werden " : ^7; 2 ? g---=; B6%./Pol^feriis^ 
: \" • Smpo 218 bis; :22^ Xp'A " : -V : v 



Beispiel 3 



5 g Glycolid .5.el5st in . 20 ml Propionitrii werden bei Raum- , 
tfemp9ji:kt;v^-;.wt6a; Riihren mit 1 ml xi/1 0 Na*athylatl5surig ver- 
. sfetzt. bas ■■; Poiytfterisat f Silt sqf or t aus • ; Eine Auf arbe i tung 
nach T bi£"(2' Talari ;sdhadet :<der. Stabilitat; '': der Produkte nicht « 
Ausbeute s; '-"g 97% Smpv;:^20Q ; bis:y 203^^^ : ; V I . 



.. ' V: .Beispiel ;4' • Y\SC:'- : ^ : :^^^ : '-''':yK % - 

: 12 g Glycpiid -v^erden in 6 0 mil Ad9^n:L^il ^-';:ge'l6s t r \ auf — 20 °C 

abgekahlt ; uiid xait T- j .5 % Na - a\thy lat v unte^ K^^iren ' veirsetzt . v 
• Ausbeutes^6*V:Po 
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Pateritanspruch : VV.: '^^^r^' 

Verfahren zur .L6sung6mittel •Polymerisation von Glycolideh -} . j 
und Hoiriologen bei Tempera tuiren unterhaib 50 °C, dadurch ^V^/^- ) 

. gekennzeichnet, . * ;.- '\\^/^\;* \ v ^\\-'. -j- 

dafl in an sich bekannter Weise, als stark basische Katalysa- - 
toren Alkalihydroxide und/ode^ Alkali- oder Erdaikali^ 
holate in ihren alkoholischen Losiingen angewendet werderi ^iid^ 
mifc vollig oder weitestgeherid wasserlSslicheri polar<en L6sung3« ;\- "\ s ; V">- 
mitteln mit einein Dipolmoment von v 2 D und eih^m Siedepuhkt ;';;vV^^r^; 
von maximal 1 25 °C bei. Reaktionstemperatxaren vbm ^chmelz \ •] '^^^^Z^-. 
■punkt dieser * I^auhgsmittel- an gearbeitfet . wird-o : ;V :: ^^^ 
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